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@ Verfahren zur Herstedung von in Wasser dispergierbaran Tonerdeltydraten bdhmrtfecher Struktur und 
Varwendung derselben 

@ Et wird ain Varfahren zur HeretsJIung von ToAaidehydra- 
t«n bShmftiaehar Struktur berattoestallt. Oiasa Tonaidah- 
ydrala sind fn Wasser dIsperBiarbar In dan erhahanen 
koaoidalen Oisperstonan mft ainam pH-W«rt iwfachen 3 und 
7 liegt der B6hmit bzw. Psaudobdhmit in nanokristsltinen 
Stnikturen ( < 4 nm) vor, die dar Oisparsion eina unganwfihn- • 
Ooh hoha Transluzanz varlalhen. 
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Beschreibtmg 

Die Erflndung bezieht sich auf ein Veif ahren zur HersteUung von in Wasser dispcrgierbarcn Tondehydraten 
Mhmhisciier Struktur mit einem AlxO^-Gehalt von 1 tns 20%, iusbesondere 5 bis 159<>, durch Hydrolyse voa 
Alununiunudkocddeii und Zugabe einer S&ure sowie Verwendungen denelben. 

Die jriiysikflUschen und chemischen Eigenschaften von Aluminiumondhydraten CTonerdehydraten) hftngeo 
weitestgehend von den Verfahrensmafioahmen bei der Herstellung ab. Es sind Herstellungsverfahren bekannt, 
mit denen angestrebt wurde. die fOr eiae bestimmte anwendungstechnische Verwendung spezteU benfttigte 
Qgenschaft einzostellen. Auch die HersteUung von wassendispergierbaren Tonenlehydraten ist bereits beschrie- 
ben. 

GemSB der DE 24 06 233-C2 wird sfluredispergierbarer Bdhmit verweodet und dieses pulverige Material 
vomdunlich in einem Wirbelbett nut gasfSnntgen Slurea (z. B. Oilorwasserstoff oder NO3) begast Dieser 
ProzeB geht von kommerziell erhaitlichen Bdhmitpulvern oua; die nachbehandek werden mflssen, um sie 
wasserdispergierbar zu machea Aufgrund der gegebenen hohen Kristailinttflt der Ausgangspulver (> 5 nin, 
rdntgenographisch bestimmt am 021-Reflex des B5hmits) erzieh man aus soichen nachbchanddten Pulvern 
unter Zusatz von Wasser Dbpersionen, die zwar eine hohe ZMspeigierbaricdt (D > 97%) aufweisen. jedoch stets 
in ihrer optisdien Erscheinung niUchig trabe sind. Diese Dispersionen baben medrige Transluzrazwerte von 
0-50%, 

Die Transluzenzwerte siiul ein MaB fOr die GrdBe der in der Disper^on voriiegenden kolloidalen BOhmitteii- 
dien. Je hOher der Transluzenzwert, desto kletner sind die Kolloide ]e kleiner dBe KoUoide in der Dispersion, 
desto gr6Ber ist ihre speafische OberfUche. Je gr&Ber die spezifische OberflSche, desto starker sind die Binde- 
krfihederPartikeL 

Gem&S der DE 36 43 984-Al bzw. der ihr entsprechenden US 4 676 928-A wird eine Tonerdehydrat-Auf- 
schlSnunung aus der waBrigen Phase des Ziegler^Prozesses nut Sauren versetzt Die so behandelte Totkerdeh- 
ydrataufschlflmmung wind bei pH-Werten zwbchen 5 und 9 euier hydrotbermalen Alterung unterzogen und 
getrockaet Mit der Alterung einher geht ein starker Anstieg der Kristallinitfit des Tonerdefaydrats. Es werden 
KristaUitgrdBen zwiscfaen 8;5 und 25 nm erreicht Die aus diesem ProzeB erhahenen bohmitiscben Pulver sind 
ebenfalls leidit wasserdispergierbar (D > 98¥)), f(ihren aber auch zu milch^n bts mtldhig trflben Dispersionen. 
Die Transluzenzwerte solcher Dispersionen tiegen im Bereicb von 04—50%. Auch hier isi die ursache fOr die 
IVabbeit des Materials die hohe Kristallinitat der eingesetzten Tonerdebydrataufschlammung: die durch die 
anscfalieBende hydrothermale Alterung nodi erfadht wird 

Beide Verfahran soUen hohe Feststoffgehalte (tns zu 30%) in den gebrauchsfertigen Tonerdehydratdispersio- 
nen einsteUen. Bin Verdtlnnen der erhaltenen mildiig trOben Di^ersionen auf vergteidisweise niedrige Fest* 
stoffgehalte (ca. 5^ 10%) Bndert aber nidits an den niedrigen TVansluzenzwerten. Die Ursadie fOr (fie medrige 
IVansluzenz liegt in der Kristallinitilt der verwendeten oder hergesteOtea Aw^^aagsprodukte. Die so heigestell- 
ten B6hmttefQbvnimkoll(>idalenZustandzuPartikeln mit einem Durchmesser > lOOmn. 

GoiifiSder EPO 505 896-Al werden zur Herstdlung wasserdispergierbaren B5hmits kommenaell erhfiltHche 
Tonerdehydrate mit unterschiedlich^ kristallinen Aulbau (Ahmuniumoxidmottohydrate bzw. Alundniimioxid- 
trihydrate a fL) eingesetzt In einem LOseprazeB reagiert die hochkristaUine Ahunlniunikoroponente mit hohen 
Mengen an Salpetersflure bd einem pH-Wert unter 3A erbdhtem Druck und der Temperatur zu bOhniitischen 
Tonerdebydraten, die kristaUm und wasserdispergierbar sind. Diese Materialien weisen alle KristaUitgrdBen 
oberhalb von 6 nm (gemessen am 021 -Reflex) auf und werden vomefamlich zur Schleifmittelherstellung tinge- 
setzt 

Nadi keinon der besduiebenen HerstellmigsveifahreD wird auf direktem Wege ein wasserdispo^rbares 
bohmitisdies Tonerdehydratpulver crzeugL Diese Verfahren sind aufwendig, da sie sidi auf vorhandene Sten> 
daitj^rodukte stfltzen und versudieii, diese dinrdi oachtrflglidie kostspielige Vereddungssdiritte wasserdisper- 
gieitar zu madien. Die KristaOinHftt der so dargestellten Produkte Gegt fiber Snm. WasMrdispeiKia'bare 
Materialien unterhalb dieser KristalUtgrSBe stehen bislang nidit zur VerfOgung. Durch <tiese Verfahren wird 
zwangsl&ufig die Kristallinitfit der entstehenden wasserdispergierbaren Materialien wdter erMht Damit dn- 
hergdiend konunt es zur Emiedrigung der Transluzenzwerte sofcher Materialkn. 

Aus den oben erwahnten Zusammenhfingen stellte sidi die Aufgabc, dn Verfahren zur HersteUung von 
Tonerdehydraten zu entwidcein, bd weldien die Kristallinitat unter gleidi zdti g e r Bdbehattung der wasserdis- 
pergierbaren Eigeoschaften emiedrigt ist und damit Tooerddiydrate mh hBheren Bindekrftften znr VerfOgung 
gesteSt werden. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemSB dadurcb gd5st,daB man Aluminium^trialkofaolate oder teibubstituierte 
Aluminium-niono- oder -dialkoholate der Kettenttnge Q^-Qo oder bei der Ziegler-Alfol-Synthese ak Zwi- 
sdienprodukte anteDende Alimiimunuilkoholat-Geinisdie in Gegen w art von unterstOduometrisdien Mengen 
an aus RuuwvaleDten anorganisdien oder oiganisdien, g^benenf alb eine wdtere fdnktiondle Gruppe aufwd- 
senden Sfiuren oder deren Anhydride bestehenden Polymerisationsinhibitoren in dnem Molftquivalent-Verfailt- 
nis von 0,1 bis 1 A vorzugsweise 0;1 bis 04 Jewells bezogen auf 1 Aquivalent Aluminium, in einem Temperaturbe- 
reidi zwischen 30"C und 1 10*C, vorzugsweise zwtscben 60"C und 100**C; durdi Hydrofyse und Polykondensa- 
tion zu bOhmitiscfaen nanokristallinen Tonerdehydraten umsetzt, wobd die Zugabe entweder zum Aluminiumal- 
kobolat und/oder zum Hydroiysewasser erfbtgt* und daS man die alkohoUschen Bestandteile weitestgehend 
durch Strippen entfemt und das Reaktionsprodukt gegebeneufalls trocknet 

Als Polymerisationsinhibitoren werden anoiganische Sfiuren, insbesondere Salzsfiure oder HQ-Gas, Salpeter- 
sfiure Oder NOrGa^ Koblensfiure oder OO2, oder anoiganische Sinren, insbesondere Amdsensfiure, Esdgsftu- 
re, Propionsiure bzw. deren Anhydride oder kundcettige monovdente orgadsdie Sfiuren dngesetzt, die ggf. 
dne wdtere funktioodle Gruppe, insbes. die Hydioxyl-Gnippe^ die CliIorid*Gnippe oder die Amioo-Gnippe 
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besit2en. 

Bevorzugt werdeo Alutniniumalkoholate der Kettenlflnge Cs bis Ce umgesetzt 

Nach einer wcitcren AusfQhningsfonn der Erfiodung wird dem erhaltenen Tonerdehydrat nach dem Strippen 
erne weitere unterst&chioiiictrisehe Menge an Siure zugesetzt. wobd die oben angegebene obcre Greoze nicht 
abersdirinen wird. , ^ . j . * 

Nacb einer weiteren Ausgestaltung der Erfmduog wird eine hydrotbermale Nadialtenmg der wafingen 
Toneidehydrat-AufechlSmmungen durchgefOhrt. die die Tonerdehydratteilcheit iinter Beibehahung der Stnik- 
tur so stablMsiert. daB der ansdilieBende TrodcnungsprozeB eine Aggregation der Primfiragglomerate verhin- 
dert 

Die Erfindung bezteht sicb weiterhin auf die Anwcndung der nach dem erfuidungsgemaflen Verfiahren lo 
hergestcUten und in Wasser dispergiertcn Tonerdehydrate mit einem AljOj-Gehalt von 1 —20%, insbesondere 5 
bis 15%, bevorzugt etwa 10%, und zwar insbesondere zur Beschichtung von Werkstoffen wie Glas, MetaU oder 
KunststofFen, um dicse Materialicn vor chemischcm und/oder thermiscbem Angriff zu sdifitzen, insbesondere 
mit einem Zusatz an organischcm Viskositatsstellmittel wie CeDukwen, Latices oder Polyacrylaten. 

ErfmdungsgemaO hergestellte gctrockncte Tonerdehydrate werden insbesondere eingesetzt zur FertigUQg 15 
von Katalysatortrflgem mit hoher Festigkeit oder zur Vermiscfaung mit anderen oxidischen Materialien oder 
ihren Vorstufen auf nanokristalliner Basb zum Aufbau phaseoremer MiscfaozidkristaBe durcfa Kalsnicnmg, 
insbesondere zur Hemellung von Spinellen oder Muffiten oder zur HersteDung von Hochleistuqgsschleifniittdn. 
wobei bevorzugt duidi Zusatz von Al^Or KristaDlsationskeimeq, in der Form des Bqperits oder aeiner eta-Phar 
se, und Sfture ein Gel und daraus nach DeMratisierung in die alpha-Phase mikrokristamner Konind hergesteUt 20 

Durcb Einbringen der Polymerisationsinhibitorcn m eine der beiden Reaktionskomponenten oder das WassCT, 
die zur crfindungsgemaBen Herstellnng von synthetischen Tonerdehydraten verwendet werden, kann nacfahaltig 
eine dreklimensionale VerknOpfung der Al-OH-Gruppen unterbunden werden. Normalcrweise benStigt die 
Reaktionsst6chiometrie zur quantitativen Hemmung einer Al-OH-Gruppe mindestens 1 Mol des Polymerisa- 25 
donsinhibitors, um ihre KondensationsfUhigkeit wEhrend der Hydrolyse oder der Nacfaalterung zu hemmen. 
Oberraschenderwcise stellte sich jedoch heraus, daB die beste Inhibicmng bd Verwendung von unterstSchiome- 
trischea Mengcn an Pclymcrisationsinhibitor, also Mengen kleiner ! Mo!, erzieh wird Dabei ist es prinTipicll 
unerfaeblich, ob durch Einbringen des Polymerisationsinhibitors in das AI-AIkofaolat eine PrSkonditionierung der 
organischen Reafcdonsfcoraponente herbeigefOhrt wild, oder der Polymerisadonsmhibitor direkt dem Hydtobf- 30 
sewasser zugesetzt wild. Beide Wege sind mfigfich. 

Durch die erfindungsgenUlBea Verf ahrensschritte werden erstmals auf direktem Weg nanokristaltine b^hnuti- 
sche Tonerdehydrate euier Kristallitgr6Be gemessen am 021 -Reflex von < 4,0 nm hergesteUt. die wasserdis- 
pergierbar sind und klare transluzente Dispersionen ergeben. Die erflndungsgemSB hergestellten nanokristaOi- 
nen Materialien erdffhen den Zugang zu zahlreichen Anweodungen. So lassen die starken Bindekrafte dieser 35 
Materialien temperaturstabile Beschichtungen im Gtas>, Keramik- oder Feuerfestbereich zu, ohne daB komple> 
xc netrwerkbildende organische Trfiger zur Pixierung der anorganischen Spezies bendtigt werden. Beschichtun- 
gen mit nanokristailinen Tonerdehydraten erganzen verbrettete lOsungsmittelhaltige Prozesse. wie sie z. B. fOr 
die Ormocer- Beschichtungen (organic modified ceramics) eingesetzt werden. 

Ormocere basieren auf hydrolysefiUiigen Aluminiumalkolioiaten, die in mehrphasigen Realctionssystenien mit 40 
mindestens bifunktionalen orga^chen MolekfUen umgesetzt wenden mOssen. Ea resuhieren nanokristailme 
Verbindungen, deren Stabilisierung nor in bcstimmten organisdien LOsungsmittchi geiingt Diese Materiafien 
sind nidit wasseidispagierbar. Eine Fizierung der Ormoceren auf einem zu besdnchtenden Material erfblgt in 
der Regel durdi eine pbotocfaendsciie Reaktion, bei do* die vorher eingebrachtcn bifunktionalen organiscben 
Gruppen verknOpft werden* siehe z. a DE 38 24 a33-Al und DE 38 34 773-AL 4S 

Filr die erfindusgsgemlB hergestellten nanokristaiUnen Tonerdet^drate, die ebenfalb fOr diese keranuschen 
Anwendungen geeignet sind, wird anak)g die Bezeicfanung Amocere (acid modified ceramics) gebraucfat fm 
Gegensatz zu Ormoceren werden diese Materialien in wiBrigem Mifieu stabilisiert und raoert 

Neben den oben erwflfanten einzigartigen Vorteilen ermdgiichen diese Materialien auch Verbesserungen der 
Produkteigenschaften der daraus hergestellten Katalysatoren fOr kataiytische AnwendungeiL Diese bestehen 50 
Qblk^herweise aus einem TrOger und einem auf den TrBger aufgebrachten katalytischen Material Als Tk-ftgenna- 
teriai findet oftmals Alumbuumoxid wegen seiner porSsen Struktureigenschalten Verwendung^ Bne hohe 
PorositOt ist gewOnscfat, damit gute Diffnaliansgesdiwiiidigkdten fOr (fie Reakdonakomponenten endell weixlen. 
Der Katalysatortriger muB aber, um den infieren Kxaften, die auf ihn wirken, standhaHen zu kdnnen, auch erne 
hohe Brudifestigkeit aufweiseiL Um beides zu verwirkfichen, ist es wttnschensw^l, einen Aluminmmoxkihydrat- s5 
Rohstoff zur VerfOgung zu haben, der hocfaporSs ist und durch seine hohen Buxiekrafte die Bruchfesdgkdt 
positiv beeinfluBt Eine hohe Bindekraft liegt dann vor, w&m das Alumiiunmoxidhydrat in seino- katalytisch 
wirksamen Form, der gamma-IHiase, eine hohe Oberflicbe aufweist Die durdi das erfindungsgemfiB besdmebe* 
ne Herstellungsverfahren erhaltenen nanokristallmen Tonerdehydrate zeigen m der gamma-Phase im Vergteich 
zu anderen wasserdispcrgierbaren Tonerden sehr hohe Oberflachcnwcrte, und zwar bis zu 345 mVg nach so 
dreistOndiger Aktivierung bd 550^C Damit erdffnen skh fOr Materialien mit diesen Produktmerkmalen im 
Bereich der Stabilisierung von KatalysatortrSgem durch (fie Erfadhung der Bmdekrifte auch interessante 
kataiytische AnwendungoL 

Die Ensatzgebiete der nanokristailinen was8erdi^>ergierbanen Tonerdefaydrate and vidftlixg. So kOnnen sie 
zurPbrenmodifizierungbdderSyntfaesevonanofgaiuschenMembraDeniZurHersteUu^ 65 
AusgangsstofFe fOr synthettsche phasenreine Misdioxide z. a Spinelle oder MnlBte; ab Ladtverdicker und ab 
TrBgerrohstoff f Or Katalysatoren Verwendung finden. 

Die zur Charakterisierung der ^thetisierten Produkte in den folgenden Beis^len eingesetzten analytisdien 
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Methodenwareo: 

1. Bestimmung der Knstallitgr68e 

3 Sic eifolgte durch Atiswertung des Rdntgenbeugangsdiagramim der ^ynthelisierten Tcmerdefaydrate am 
02i'RefIex de$ BOhmits nut Hilfe der Scherrerformd 



K X Tiambda x 57,3 

Ktistallitgr6fleo2i-Ra£lex <"n) = 

Beta X cos 2 Theta 

15 worm: 

K » Konstante fflr Pii!verteilchcn(Fomifaktor = 0^}, 
Lambda * Wellenlflnged. RAntgenstrahtung = 0,15406 nm, 

Beta » korrigierte apparatjve Unienverbreiteruiig f Or ZShlrofargoniometer, reflexabhflogig; 
Theta - reflexabhan^ bier ca. 28^, bedeuteit 

20 

Z Bestimmung der Dispeigierbarkdt 

Sie erfblgte durch lOminOtiges Eimlihren einer bestimmten Tonerdehydratmeoge in eine Wasservorlage^ Die 
Tonerdchydratmenge wurde so gewttlt, daB bei 100%iger DispeigierbarkeU 10% AliOj in der Dispemon 
25 voriagen. Die nicht dispergterten Teilchen dieser Diqiersioa wmden dami dmvfa Zentrifiigation (20 Mimiten bei 
2400 Upm) abgetrennt Der nicht dispeigierte Anteil wurde 5 Stunden bei 120^C getrocfaiet and als RSckstaiid 
atisgewogen. Die Berechnung erfblgte fiber <fie BesaehiQg: 

Dispergierbarkeii% - 100% - Rfidutand^. 

3L Bestimmungderiyansluzenz 

Der Oberstand der zentrifugierten IXqiersion aus der Dispcrgierbarkeitsbestimmung wurde 1 : 10 veidflnnt 
mid mi Spelctnlphotometer bei 450 mn in einer 1 cm KOvette g^en Wasser ab Blindprobe gemessen. Die 
3S TtanduzeozwiiidealsIichSdiifchia8sigkeitin%angezeigL 

4. Bestimmung des Porenvolumens 

Sie erfolgte nacfa der ASTM-Mcthode D 4284-83 an der 3 Stmiden bei 550"C aktivierten Tonerdeprobe. Die 
40 Angabcn fOr das Porenvohmien bezirften sich auf eine Auswertung der Porenradien 100 nm. 

5L Bestimmung der Oberfladie 

Sie erfolgte an der 3 Stunden bd S50*C aktivierten Ibnerdeprobe nach der ASTM- Metfaode D 4567-g6L 

49 

Beispiel 1 

Dieses Beispiel verdeutlicht anhand der Versudie 1 -3 den EinfluB, den die Zosatzmoige des Fblymerisatiotts- 
mhibitors, der zur Prakondidonierung der Alkoholatreaktionskomponente dient, auf die Wasscrdispergicrbar- 
50 keit und die enrielbare Transluzenz hat Diesc Zusammenhinge wcrden in den Versuchen 1 -3 am Beispiel des 
Reakdonssystems Essigsaurcanhydrid/AI-triisopropylat dargestcDL Die physikalischen Daten der Tonerdeh- 
ydrate. die aus den Vcrsuchcn I -3 erfaalten werden. sind in TabeDe 1 zusammengesteUt Oberraschenderweise 
zeigt sich. daB mit einer unterstfichiometrischen Menge an Essigsiureanfaydrid (vgL Veisuch Nr. 2) die hOchste 
Wasserdispeigierbarkeit und die hSchste TVansfaizenz erreicht wild. 

55 

Veisuch 1 

Bei 130'C aufgcschmoizenes, mit Isopropanol verdflnntes Ai-triisopropyiat (1,47 Mo! Al) wuixie mit 150 g 
(1,47 Mol) E^gsfiureanhydrid versetzt Der sich bildende Esstgsflurepropylester wmde abdcstiffiert Die verbBe- 

60 bene Reaktionskomponente wurde dann bei ca. SO^C mit destilliertem Wasser im Mohreriiiltnis Al-alkcdiol- 
at : Wasser » 1 : 26 hydrolysierL Es bildete skii em helhweiBer Niederschlag an Toncrdehydrat Diese Tonerdeh- 
ydralaufac h B mmimg wunie unter Zusatz von Wasser von der frdgesetzten Alkohoikomponente dnrch azeotro- 
pe DestiUation weitgehendgereittigt und anschlicBend 3 Stunden in der Wirme bei SS^C-SO'Cgealtert Dabei 
wiffde^ TonerdehydrataufschlammuQg immer tkhtdurchlSssiger. Der pH-Wert der so erhaltenen. auf 2jm- 

65 n«tenver«urahgekQhhenToneidchsdrataufa*I^^ 

ydrataufschlimmung wurde mit Hilfc eines Oblkhen Labor^nHhtrockners vMgenommen. 
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Versudi2 

Das bei i3XfC aufgescfamolzene; nut Isopropanol verdOnnte Al-triisopropylat (M7 Mol AJ) wurde diesznal oiit 
75 g (073 Mol) Essigsflureanbydrid versetzt Die Versucfaadmdifahnmg erfolgte analog zu Venuch Nr. 1. Der 
resuiaerende pH-Wert der aus Venuch Nr. 2 eriudtenen auf Zunm c rtcmperatur abgekOhhen ToneFdehydrat- 5 
auf schtiUnmuDg betrug vor SprOhtrockming 4fi. 

Versuch3 

Das bei !30'C aufgeschmolzene mil Isopropanol verdQimte Al-triisopropylat (1.47 Mol Al) wurde rait 183 g lo 
(0,1£ Mol) EssigsBureanhydrid versetzt Die VersachsdurcfafOhning erfolgte analog zu Versuch Nr. 1. Der resui- 
tierende pH-Wert der aus Versuch Nr. 3 erhalteneo auf Zunmertemperatur abgekohlteo Tonerdehydratauf- 
schllmmung betrug vor SprOhtrocknung 5Z 

Beispie]2 15 

Dieses Bei^iel zeigt anband des Versucfas 4, daB erfindungsgemflfi auch die Verwendung von Ungerkettigen 
Al-alkoholaten zu Tooerdehydraten fOhrt, die wasserdispeigierbar stnd und dne hohe Tiransfaizenz aufvreisen. 
Dieser Z^isanunenhang wird im Versuch 4 am Betsinel des Reaktionssystems Essigsflureanl]ydrid/Al-tri-n>bex- 
anolatdargestelh. 20 

Die physikaiischen Daten des Tonerdehydrats, das nacb Versuch 4 erhalten wird, siod auch in Tabelle I 
festgehalten. Oberrascheoderweise zeigt sich, da5 bei Verwendung von unterstechiometrischen Mengen an 
Essigsfltu^anhydrid trotz laogsamerer Hydrolysegeschwindjgkeit des Iflngerkettigen Al-tri-n-bexanolats im Ver- 
gleich ZQ kurzkettigen Al-triisopropylat (vgL Versuch 2) eine gleichhohe Wasserdispergierbarkeit und Thuishi- 
zenzerrelcfatwinL 2S 

Versuch 4 

1/47 Mol aufgeschmolzenes hcscanolhaltiges Al-tri^n-hexanolat oder Miscfaalkoholat aus dem Ziegler/AJfol- 
ProzeB wurdea bei 130"C mit (V73 Mol EssigsSureanhydrid versetzt Diese Reaktionskomponente wurde dann 30 
bei etwa 80" C mit destiOiertem Wasser im Molverhfiltnis Al-alkoholat : Wasser » 1 : 26 hydrolysiert Es bildete 
sich ein weifier Niederschlag an Tonerdebydrat Diese TonerdebydratauhdiUbnmnng wurde unter Zusatz von 
Wasser von der freigesetzten Alkohol- bzw. Esterkomponente durch Destination weitgehend geremigt und 
anschlieBmd 3 Stunden bei 85^C~90°C gealtert Dabei wurde die Tooerdehydrataufischlammung immer licht- 
durchUssiger. Der pH-Wert der so erhaltenen, auf Zimmertemperatur abgekuhlten Toncrdehyc^taufschlim- 35 
mung betrug 4A Die IVocknung der wifirigea Tonerdehydrataufsdil&nmung wurde mit Hilfe eines Qblichen 
LaborsprOhtrockners vorgenommen. 



Bei8piel3 

Dieses Be^iel zeigt, daB erfindungsgem&B die Nachaltenmgszeit der gestrippten TMerdehydrataufscfaOm- 
mung einen positiven EinHuB auf die Wasserdispergierbarkeit and die erzieibare lYansluzenz des dispergierten 
Tooerdehydratpulven hat Im Reaktionssystem Es^gsiure/AI-triisoprojiylat wind dieser Zusammenhang beson- 
ders deutlicfa, wenn wie in den Versudien 5 und 6 extrem untCTStachtomelrlsche Einsatzmengen an Polj^erisa- 
tionsitthibitor (0, 12 Mol/Mol AI) verwendet werden. 

Die physikaiischen Daten der Toaerdehydrate^ die sich aus den Versuchen 5 und 6 eigebent sind audi in 
Tabelle 1 zusammengestellt 

Versuch 5 und Versuch 6 

Die Versucfae 5 und 6 wurden entsprecbend Versuch 3 durcbgefOhrt Anstelle des Ess{g8ftureanhydrids aus 
Versuch 3 wurde luerjedocli in bdden Versncfaen Rs^gsBime (0^18 Mol) ate Po^erisationsinliQUtor eingesetzt 
Die Aitenmgszdt wurde von 3 Stunden bd 85*C-9(fC m Versuch 5 auf 8 Stunden bd 8S*C^ 
6a1iBht 
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BeispidS 

Dieses Beispiei zeigt, dafi erfrndungsgemftB die Verwendun^ von verschiedenen monovalenten organischen 
Sfiuren als Polymerisationsinhibitoren mdglich ist Im Reaktioiissystem Essigs&ure bzw. PropionsSure bzw. 
jfvfQchsaure und Al-tri-n-hexanofat wind dieser Zusammenhang in deo Versucfaen 10, 11 und 12 dargestelic Die 
physikalischen Oaten der Toncfdefaydrate. die aus den Versucfaea IQ, 11 und 12 resultieren, sind in Tabelle 2 
festgefaahen. 

VersucfaS 

Mol aufgeschmolzenes hexanoDialtlges Al-tri-o-hexanolat wurde bci 90*C mit 0,18 Mol Essi^&nre ver- 
setzL Diese trObe Reaktionsmiscfaung wurde bd etwa 80*'C mit desdiliertein Wasser im MolveiMltnis Al-alko- 
botat : Wasso- » 1 : 26 hydrolysiert Die sich bildeode Tonerdehydrataufschlflminung wurde unter Zusatz von 
Wasser von dem Alkobol durch Destillation weitgehend befreit und anschlieSend 3 Stunden bei 85^C— 90^C 
gealtm. Gcmifi den Erfahrungcn aus Beispiei 4 wurde der Tonerdehydrataufecfal&mmung eine zweite Essigsflu- 
remenge (Oj017 Mol/Mol AJ) lugegeben. Der pH-Weit der TonerdehydrataufscfalSmmung vor der SprOhtnxk- 
nuQg betnig 4^ Die Aitf arbehnng erfolgte m in Vennich 1 bescfariebeiL 

VersuchlO 

Die EssigsSuremengen des Versuchs 9 wurden durdi PiropionsSure ersetzt imd eine TooerdeliydrataufischifiiD- 
muBg eriialten mh pH 4^ vor der SpriUitrocfcnuiig. Die Auf arbeitung erfolgte^ wie in Veisudi 1 beschriebeiL 

VersuchU 

Die EssagsSuremeogen des Versucfas 9 wurden durdi MUcfasflure ersetzt und die zweite MildbsSurezugabe- 
menge auf 0,06 Mol/Md Al erhdht Es wurde eine TonerdebydrataufscfaUnuxnmg erfaalten mit pH 4fi vor der 
Sprtthtrodouxng. Die AssSsrfaeitung erfoigts; wie in Vemich 1 beschrieben. 

Beispid6 

Dieses Baspid 2eigt» daS erflndongsgendB der Qnsatz von verschiedenen monovalenten anorganischen 
S&uren bzw. Stureanhydriden als Polymerisationsinhibitoren mdglidi ist Im Reaktionssystem HC2-Gas bzw. 
SalpetersSure und Al-tri-n-hexanolat wird dieser Zusammenhai^ in den Versucfaen 12 und 13 dai^gestellt Die 
pbysikalischen Daten der TonerdehydFate. die aus den Versuchen 12 and 13 erhalten wurden, sind in Tabelle 2 
zusammengestellt 

Ver8ucht2 

Bei 90" C wurden 0,18 Mol HQ-Gas in M7 mol aufgeschmolzenes hexanoDialtiges AI-tri>hexaxiolat eingeld- 
tet Die grOnliche Reaktionsmisdmng wurde bei etwa ^**C mit de^liertem Wasser im MdverfaSltnis Al-alko- 
holat : Wasser » 1 :26 hydrolysiert Die sich blldende Tonerdehydrataufschlfiounung wurde unter Zusatz von 
Wasser von dem Alkohot durch Destillation weitgehend befreit und anscfaiieBend 3 Stunden bei ^C^WC 
gealtert Die erhaltene Tonerdefaydrataufschlftnunung hatte einen pH^Wert von 3^9. Sie wurde, wie in Versuch 1 
beschrieben^ aufgearbettet 

Versuch 13 

Dieser Versuch wurde analog zu Vercudi 12 durcfagefOhr^ jedoch wuxde ansteOe der HQ-Gaseinlettung 
raucbende Salpeterstore (C^l 8 Mol) fai das AI-aDboholat eingetnpfL Der pH-Wert der Tonerdehydrataufecfaiam- 
mung vor der SprOfatrocknung betnig 5A Die AuiBibeitnng «:fb|gte^ wie in Venuch Nr. 1 besdiriebeiL 
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Tabelle 1 

Pbysikalische Daten der AMOCERE derVersucfae 1 —6 





Bdspiel 
1 

Nr.t 


Nr.2 


Nr.3 


2 

Nr.4 


3 

Nr.5 


Nr. 6 


Al-AIkoholat 


Al-tri- 


AJ-tri- 


Al-tri- 


Al-tri-n- 


Al-tri- 


Al-tri- 




isoprop. 


isoprop. 


isoprop. 


hexanolat 


isopn^ 


isoprop. 


Polymerisations- 
inhibitor 


Essigs.- 
anhydrid 


Essigs.- 
anfaydrid 


Essig&* 
anhydrid 


Essigs.- 
anhydrid 


CteigsAure 




mol Polymerisatioiis- 
ixiniDiior/iiioi Al 


IJO 


05 


ai2 


05 


012 


012 


AiEcniugozeii uno 
Tcrapcratur 


85-9(rC 


«> n 

85-9<rC 


J Q 

85-90*C 


3h 

85-90"C 


i> n 

85-90-C 


D n 

85-9(rC 




50.7 


59j6 


703 


63.1 




69,2 


10%igeAl2O}- 
DisperaooinHaO 


9iB 


97^ 


816 


99.1 


909 


98L2 


% Transluzenz 


79-8 




74i> 


97JB 


71j6 


85.0 


KristallitgrdBe (nm) 


<4 


<4 


<4 


<4 


<4 


<4 


Oberflflche(m2/g) 
3h550<»C 


345 


303 


283 


318 


288 


293 


Forenvohmien (ml/g) 
3h550»C 


0J85 


0J2 


050 


061 


056 


074 


Phase 


nanokristaQmer BOhmh 










pH-Wertder 


43 


4£ 


52 


4J0 


5l1 


5J 



AufscUftinmung vor 
der IVockiiiing 



40 Bdspiel 4 

Dieses Beisple) zeigt, dafi entsprechend den erftndungsgemflBen AnsprOdien die weitere Zugabe einer mono- 
valenten Sfture, z. R in die Tonerdehydrataofschlfinmning nach der Altenmg der gestrippten Tonerdehydrataiif* 
schiammung einen positiven EinfluB auf die Wasserdispergierbarlceit und cfie erzielbare Transluzenz des disper- 

41 gierten Tonerddsydratpulvers hat Die zwdte Zugabe, hier an Essigsftare, dtent nidit mehr der Pdlymmsadons- 
henunung, sondem beeinfluBt die wasserdispergierenden Eigensdoften des resultierenden Tonerdehydrats. 
Zusfttxlich zur Erh6hung der Wasserdtspergierbarkeit wird audi due vhfcowtBtwtabUere Dispersion erfaalten. 
Im Reaicttoossystem EssigsStiK/AI-triisopropylat wird dieser Zusanunenhaqg dardi die Versndie 7 und 8 
dargestdit Die pfaysikalisdien Daten der Toaerddtydrate. die ansden Venodien? und8 erhahen werden, und 

so derEinfhifiaufdieStabilidenuigderViskoaititder Dispeisioadu^ 
zusammengestettt 

Veisudi7 

55 \A7 mol aufgesdunolzenes isopropanolhaltTges Al-triisopropytat wurde bd 95"C mit 075 moi Esstgsfture 
versetzt Diese Reakttonsmisdiung wurde dann bd etwa 80"C mit destiUiertan Wasser im Motverh&ltais 
Al-alkoholat : Wasser 1 : 26 hycEolysiert Die sldt bildende Tonerdel^ydrataufsdilflmmung wurde unter Zu- 
satt von Wasser von dem AUcohol durdi Destination wdtgehend gereinigt und ansdiBeBeDd 3 Stunden bd 
SS'^C— 90''C geahert Die erfaahene Toncrdehydrataufediiammiing wurde^ wie im Versudi 1 besdnfeben, aufge- 

CO ari>eitet 

VersiKhS 

Es wurde fai diesem Versudi analog zu Versodi 7 verfahren, jedodi wurde der ge9trq>ptenTooerdehydrauuf- 
68 schlBmmiing nadi der Qblidien Aheruogssdt (3 Stunden bd 85*C--90"C) dne zwdte Menge an Bssigsiure 
{0fi6 Mol/Mol AI) zugegebea IXe so angesiuerte Ttynmv^»hj^^itti;Mmmfmn^^ wurde; wie bi Veniidi 1 
besdirieben* aufigearbdteL 
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Tabelle2 

I^ysilulische Dateader AMOCEREderVeniiehe7--U 



DCUInGl 

4 5 6 

Vtemch 

Nc7 Ni;8 N&9 Ni; 10 Nell lb,l2 N& 13 



Al-Altoholat 




Al-tri- 




AMii-ii- 


AHn-Q> 


AWii-n- 






isoprop. 


isoprop* 










hexaootal 




AS8IBSalIF6 






Piopioiislun 






HNU3 

mQcbeiid 






0J5 


0.12 


ai2 


ai2 


0.12 


002 


n viHu i 1 niPiTOny 
















mot At 
















AltsruosBziat 


3 h 


3 a 


3 n 


3 h 


3 b 


3 b 


3 h 


mul Tboiporstiir 


B5-9QPC 


85-WC 


85-90"C 


85-90^0 


85-90PC 


85-90^ 


8S~90i»C 


I3i»?ftz1}nhe 




0.06 


0X)17 


om7 


0j06 




oboe 


SSnreasiigafoe 




nftftli dor 


lyirf^ dor 


nach der 


p«ch der 






(mol/mol AI) 




AtteniQg 


Altemng 


Altemng 


AUenmg 








St J 


57A 


OOJD 


o8.1 


OliP 




645 . 


















































^Dispeigier- 




98i) 


993 


98.7 


99.1 


985 


97.6 


barkdt 
















93^ 


963 


95S 


92.4 


96.1 


945 


945 


VokDsitat oacb 


















34 


24 


Q.b. 


iLb. 


a-b. 


ILb. 


ab. 


SDigeaCoiPin) 


1480 


S4 


iLb. 


ab. 


n-b. 


n.b. 


ab. 


KdstalfilBriifie 
(nm) 


<4 


<4 


<4 


<4 


<4 


<4 


<4 


Obetflficfae 


317 


321 


300 


299 


335 


222 


277 


(mVg)3h550°C 














Poienvolumea 


0^ 


0.71 


as4 


054 


038 


031 


038 


(na/a)3bSS00C 
niaie 
















<6 


« 


42 


4j6 


45 


3^ 


5i) 



vor der 
1h)cknaQ8 



Bei8ptel7 

Dieses Bdspiel zetgt in den Versuchen 14 und IS, daB die bydrolysef&ttige Al-alkoholate aucb ohne Prftkondi- 
tioniemng on der dreicfimensionalen Vericnflpfung^ der sieh in der Hydrolyse bildenden Al(OH><3ni|^n» 
gehindm werden kfinno. Dies gelingt dorch VerMtzen der air Hydrolase emgesetzten Wasserphase mit den 
beanspruchtea Polymerisatioiisinhibitcireii. Versuch 14 verwendet Al-trHaopropytat and wtSrtge EssigBaure and 
Versucfa 15 verwendet Al>tri-n-hexanolat und wiBrige HNQs nk Reaktantea IMe pfa(ytikaBsGfaen Daten der 
TDnerdehydrateidie am diesen Vefsuoheneriudten werdeasind tnTabeOe 3 festgdialtea 

VenochU 

1,15 mol aulgeschniotzenes isopropanothahiges Al-trSsopropylat wunde sukzessive bei 80*C in Wasser. wei- 
dies znvor mit 1 13 g Essigs&ure (0,173 Mol/Mol Al) anges&iert wurde, eingetropft Das Molvcrlditnis Al-alko- 
holat: Wasser betrug 1 :4].DieseReaktbnsmi5diin)gwar{!eetwa451^utenbd80*CgdiaIteaIM^ 
Tonerddqrdrataufachttmmnng wuide unter Zusatg non Wasser von dem Alkohol durofa Destination befreit und 
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aoschlieflend 4 Stunden bei 95^C gealtert Die Auf arbettung erfolgte, wie in Versucfa 1 bescbrieben. 

VersuchlS 

i,t5 Mol Bufgesdunolzenes hexanolhaltiges Al-tn-n-hexaaolat wurde suJczessive bd 75*C in Wasser, welches 
zuvor mit 2ai g HNOs (65%tg) moUmol Al) angesfluert warden eingetropft Das Mohreriifiltnis AJ-alkohol- 
at ; Wasser beniig 1 : 15. Diese Reaktionsmiscfauqg wurde ca. 60 Mhuiten bd 75"C gehalten. Die erhaltene 
Tonerdehydratanfscitiflmiiiung wurde unter Zusalz von Wasser von dem AlkDhol duich DesdllatioD weitgehend 
befieit und anschliefiend 6 Stunden in der Wirme bd 95<'C gealtert Die Aufaiiwitung erfolgte, wie in Versuch 1 
bescluieben. 

BeispielS 

Dieses Beispiel zdgt in Versuch 1 6, dafi mit Hilfe dieser dispergierten nandcristaHinen Tonerdehydratteilchea 
eine durciisichtige Besdiichtung auf einem Werkstoff, hier Gles, aufgetrageo werden kann. Diese Besdiichtung 
erfolgt aus der wfiBrigen Phase und bendtigt keine komplexen Ldsungsmittebysteme, wie bd liislier flblichen 
Verfahren. Die BesdiiditungB^e ksnn durdi doc Viskositit der Dispersion gesteuert werdra. Die Fodening 
der Besdiichtungsschidit auf dem Werkstoff (hier Glas) erfolgt durefa einfadie Trodmung (bd 2XfC^i7ff*Q, 
Diese "'^Irht^ing wsd nadi Tinxkmmg bd Temperaturen fiber 450^ C m die gainma-Fliase inngewandrit und 
wirkt dann ab dtemischer und/oder thermischer Sdiutz vor Zerstdning fOr den bescfaidtteteo Werkstoff. 

Versudiie 

lU g des Tonerdehydratpulvers aus Versudi 15 wurden in 687 g Wasser dngerOhrt Nach lOminCtigem 
ROhren entstand eine 109bige AliO^haltige Dispersion, die in etner Laborzentrifuge (20 Minuten bei 2400 Upm) 
von undispergiertem Material befreit wurde. Die ViskodtSt der Dispersion war fcleiner 20 mPas. Ihn eaveotiidle 
LufteinsdilOsse zu entfemen. wurde die Dispersion evakiiiert Ala Besduditungswerkstoff (fienten h a nd rlsfl M I- 
Che Objekttriiger (75 x 25 x 3 Ban% die nomialerweise zu mikroskoptscben Zwedcen eingesetzt werden. Vor der 
Besdddituttgsprozedur wurden sie entfettet und entstaubt Urn dne ^idunflfiige Besdtiditung zu gewShrld- 
sten. wurden die in die Dispersion eingetauditen ObjekttrSger nadi einerTam^zelt vtm etwa 2 mm mit Hilfe des 
Motors (Geschwindigkdt etwa 2Ji cm/min) herausgezogm. Durdi dieses langsame Herauszieben war eine 
dOnne glddunSBige Sdhidit garantiert Nada Trocknung bei Raumtemperatur wurden die besdiiditeten Ob- 
jekttrSger im Muffdofen bd S50'C behandett 

Zur PrOfung der thermiscfaen Wtderstandsf&higkdt dieser besdiiditeten Objekttrager wurde sie im VergteBli 
zu einem unbesdiiditeten Objdsttrfiger 3 min in die Flamme eines Brenners gehaltai. Bd cBeser Temperaturbe- 
ansprudiung (T > ISOO^C) sdunolz das unbesdiiditete Material Der besdiiditete Objekttriiger bl^ flberra- 
adiendcrweiscfo nw sta b i i 

Tabdle3 

Physlkaliscbe Dateo der AMOCEREder Versodie 14- 15 





Bds(Nd7 
Vernidi 
Nr. 14 


Nr. 15 


Al-Alkobolat 


A-tri-isoprop. 


Al-tri-n-hezanolat 


Polymerisatkmsinhibitor 


Essigsflure 


Sdpcters&ure 


mol Folymerisatkmsfnhibitor/indl Al 


ai7 


ai7 


Alterungszdt undTemperatur 


4h.95»C 


6h,95»C 


%AlsOi 


ma 


725 


10%ige AliSOr Disperskm in HjO 






4fo Dispcrglerbarkdt 


98J0 


sag 






91.1 


Kristallitgr66e(nra) 


<4 


<4 


Oberflidie(m'/g)3 hSSV'C 


330 


296 



Phase oanokristaffiner Bfihnut 



Beispid9 

Dieses Beispiel zeigt anband von Versucb 17, daB die HersteOnng von statnlen Katalysatortiligera (hier in 
Kttgeiferm) fiber bekanateVerfabTenPE32 12 249^) mSglidi istBs entstanden stabile Tfiger mit luchfesten 
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OberflScfaea in der Camma-Phase. Die physikalischen Daten des Kugeltrfi^^ sind in Tbbelle 4 zusaimnenge- 
stellt 

Versucfal7 

5 

Als Basis fOr die Herstellung eines kugelfOnnigen Katalysatortragers diente Tonerdeliydrat aus Versuch 15. Es 
wurden 40g8 g Toncfxlehydratpulver in 1583 g Wasser, wdcfaes vorher mit 05 g HNO) (65%ig) versetzt wurde, 
eingerOhrt Nacfa lOminatigem ROhren wurde die erhaltene Dispersion endflftet Der kugelfftnmge Katalysator- 
trager wurde durch Vertropfung dieser Dispersion Ober eine (V8 mm DQse in 6%iges Amiooniakwasser herge- 
10 stellt Die Tonerdehydratkugein wurden gewascfaen, getrocknet und 3 Stiinden bd 550*C im Muffdofen zur 
katalytisdi wirksamen Gamma-Phase umgewandelt 

TabeOe 4 

15 Physilcatische Daten des Kugehifigers (3 hfSSQTC akdviert) aus Versuch 17 

Festigkeit: 200N/Kugel 

WasserstabiUtat: 100% 

DurchnKSser: 1,74 mm 

^ Obeifliche: 261 mVg 

Porenvohimen: 049iiit/g 
(bbtOOmn) 

35 BdsinellO 

EXeses Beispiel verdeutlicht anfaand der Versnche 18 und 19; daB Miscfaoxkle wie z. & der MgO-SpineO Oder 
der Mullh auf Basis der wassen&pergierbaren Tonerdehydrate hergestellt werden kOnnen. Das Besondere bei 
diesem Herstellungsverf ahren fiir Misdu>xide fsi, daB synthedscfae oxkuscfae Kmnponenten im nanokristal&ien 
30 Bereich so gleicfamifiig fiziert werden, daB betm aoschUeBenden Kafadninimgsschritt der Kristallaufbau des 
Mischoxkb phasenrein erfolgen kann. 

3S Erne wafirige Dispersran des TonerdelQfdratpuhrers aus Versuch 14. die 10% AlzOs enthielt, wurde unter 
ROhnn mit oner 50%igen MagneshmuoetatlOsung versetzt, bb die SpineflstOchtometric von 72% Al203/28% 
MgO erreicht war. Nach lOmmttttgem ROhren wurde die DispmkHi sprdhgebvckneL Das so erhahene Toner- 
debydratpulver wurde bei 700^C und 1300*C kalziniert und zeigte einen phaseniefaien KrbtaHaufbau des 
MgO-SpineDs. 

40 

Versuch 19 

Durch lonenaustausdi einer 6%igen NatriumwasseiglaslOsung wurde natriumfreie Ortho-Kieseisflure erfaal- 
ten. Diese Kieselsflure wurde in eine 10% AlxQrhal^ wflfirige Dispersion des Tonerdehydratpuhrers aus 
45 Versuch 15 eingerOhrt, bis die MuIlitstOcfaiometrie von 72% Afa03/28% SiOs erreicfat war. Die Dispereion wurde 
qirQhgetrocknet und ansdilieBend 3 Stundea bei 12S0*C kabehiiert Das RAntgenspektmm zeigte einen phases- 
reben Kristallaufbau des MuUits. 

Beispielll 

50 

Hochleistungsschleifmittel basieren heute vielfocfa auf mikrokristallinem Korund. Auf Basis der Tonerddi- 
ydrate, <fie durch das erfindungsgemSBe Verfahren dargestellt wurden, gelang die Herstellung von mikrokristal- 
linem Korund. Obcrraschenderwdse entsttod besonders gceigneter Korund durch den Zusatz von KristalUs*- 
tionskeimen von Tonerde in der Eta-I%ase zurTonerdedispersion. 

ss 

Versuch 20 

Das in Versuch 15 hergestellte Produkt wurde zur Hersteflung einer 20%igen AlaQj enthaltenden Dispersion 
verwendet Dieser Disp^tion wurde 1,0% fenikOrnige Tonerde (100% < 2 }im und 50% < 0,6 lun) m der 
GO eta-Phase als Kristalllsationskeime zugesetzt Die verdickle Dispenion wuide bei fl2flPC getrocknet und bd 
ItSO^C zu alpha-Tonerde umgewanddt Durdi die verwendeten KristaBkenne hi der eta-Fhase gdang es bd 
niedrigen Temperaturen, mikrokroistalline alpha-Tonerde herznstdlen. Die KristaQitgrBBe dieses Korunds l»gt 
zwischen 60 nm und 90 om (gemesscn am 113-Reflez)L Dieser Korund ist hervorragend ab Hor hld f fim gisc hlrif - 
mittd geeigoeL 

B5 

PatentansprOcfae 

1. Verfahren zur HenteDung von in Wasser dispergierbaren Tonenldqrdnlen bOhmitisciier Stndctur mit 

10 
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einem AJz03-G€halt von 1 bis 20%, insbesondere 5 bis 1 5%, durch Hydrolyse von Ahiminiiiinalkoxidcn und 
Zugabe einer Saure, dadnrch gekmniefriinet. daB man Aliimininm-trialkoholate odcr teilsubsthuierte 
Ahimmium-mono- oder -dialkoholate der Kcttenlinge C2-C10 odcr bd dcr ZSgler-Alfol-Synthese als 
Zwischenproduktc anfallende Aluminhimaikoholat-Geiiiiscbe in Gegenwart von unterstAchiometriscdien 
Mengen an aus monovalenten aoorganiscfaea oder organischen, gegebenenEalls eine weitere fimktio&dle s 
Gruppe aufwdsenden Sauren oder deren Anfaydride bestehenden Polynterisationsii^itoren in einem 
Molflqinvalent-Verhftltnis von bis 1 ,5^ vorzugsweise 0.1 bis OA jeweils bezogen auf 1 Aquivaieat AJumini- 
um. in einem Temperaturbcreich zwischen 30*C bis 1 ICC, vorzugsweise zwischen 60»C und lOCTC durch 
Hydrolyse und Polykondensation zu bdhmitischen nanokristaJlinen Tonerdebydraten umsetzt. wobei die 
Zugabe entweder znm Almniniumalkoholat und/oder zum Hydrotysewasser erfblgt, und daB man die 10 
alkoholischen BestandteOe weitestgcdhend durch Strippen entfierat und das Reaktunsprodukt gegebenen- 
falls trocknet 

Z Vcrfahren nach Ansprudi 1, dadurcfa gekenozeicfanet, daB man dem erhaltenen Tonerdehydrat nach dem 
Strippen cine weitere unterstdchiomctrische Menge an Sflure zusetzt, wobd die in Ansprucfa I angegebene 
obereGrcnzenichti&erschrittenwird. is 

3. Vcrfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gelcennzeichnet, daB man eine hydrotfaennale Nadialtennig 
der wftBrigen Toneidehydrat- Aufschlflmmungcn durcfafohrt, die die Tonerdehydratteiklien unter Beibehal- 
fling der Struktur so stabilisiert, daB der ans^fieBende TracknungsprozeB eine Aggregation der Primfiiag- 
glomerate verhioden. 

4. Verwendung der nadi den AnsprOchen 1 bis 3 hergesteOten Tonerdehydrate zur Desc hi c ht ung von Giasi 20 
Metall oder Kunststt>fren zum Schutz vor cfaemiscfacn und/oder thermischem Angriff. 

5. Verwendung der nach den AnsprOchen 1 bis 3 faergesteilten und getrockneten Tonerdehydrate, zur 
Fertigung von Katafysatortragem mit boher Festiglceit, zur Vennischung mit anderen oxidisdien Materia- 
Ken Oder ihren Vorstufen auf nanoluistalliner Basis zum Aufbau phasenreiner Misdioxtdkristane durch 
Caldnierung. msbesondere zur HersteUung von SpineOen oder MuUiten oder zur HersteUung von Hochld* 29 
stungsscfalei&mtteln. 
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